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© Verfahren zur Herstellung von Polyetherolen 

® Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Polyetherolen durch katalysierte Alkoxylierung 
von Hydroxylgruppen enthaltenden Substanzen, das da- 
durch gekennzeichnet ist, dass die Startersubstanz oder 
das Startergemtsch, enthaltend mindestens eine Verbin- 
dung mit 2 bis 5 Hydroxylgruppen, auf eine Starttempera- 
tur von 30 bis 100°C erhitzt und danach mit einer solchen 
Menge Alkylenoxfd zur Reaktion gebracht wird, bis eine 
Reaktionstemperatur von 90 bis 160°C erreicht ist. 
Gegenstande der Erfindung sind weiterhin die nach die- 
sem Verfahren hergestellten Polyetherole selbst sowie 
deren Verwendung zur Herstellung von PUR sowie fur 
Veresterungen mit ungesattigten Carbonsauren. 
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Beschreibung 



[0001] Die Erfmdung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Polyetherolen durch katatysierte Alkoxylierung 
von Hydroxylgruppen enthaltenden Substanzen sowie die 
Verwendung dieser Polyetherpolyole zur Herstellung von 
Polyurethanen (PUR), insbesondere PUR-Hartschaumstof- 
fen, oder fur Veresterungen mit ungesattigten Carbonsauren. 
[0002] Die Herstellung von Polyetherolen nach der anio- 
nischen Polymerisation ist seit langem bekannt. 
[0003] Naheres hierzu kann beispielsweise dem Kunst- 
stoffhandbuch. Band VII, Polyurethane, Carl-Hanser-Ver- 
lag, Munchen, 1. Auflage 1966, herausgegeben von Dr. R. 
Vieweg und Dr. A. Hochtlen, sowie 2. Auflage 1983 und 3. 
Auflage 1993, herausgegeben von Dr. G. Oertel, entnom- 
men werden. 

[0004] Die bekannten technischen Verfahren beschreiben 
die Umselzung von wassersloffaciden Verbindungen oder 
Gemischen solcher Verbindungen mit Alkylenoxiden, in- 
dem in einem Druckreaktor Startsubstanzen vorgelegt und 
auf eine bestimmte, der Startreaktion entsprechende Tempe- 
ratur gebracht werden. Dies erfolgt in der Regel durch War- 
mezufiihrung iiber eine Mantelheizung oder auch mit Hilfe 
von Warmetauschereinheiten, durch die die Vorlage und 
auch die Alkylenoxide iiber ein Kreislaufsystem gefordert 
und temperiert werden. Nach Erreichen der Starttemperatur, 
die je nach Startertyp variiert werden muss, beginnt die Al- 
koxylierung mit einem oder mehreren Alkylenoxiden. Mit 
der Einleitung dieses Prozesses lauft eine exotherme Reak- 
tion ab. Die dabei frei werdende Warmemenge wird in der 
Regel uber den Reaktormantel oder Warmetauschereinhei- 
ten abgefiihrt, um eine obere Begrenzung der Reaktionstem- 
peratur einzustellen. 

[0005] Von besonderem Interesse ist die Startphase einer 
Reaktion von wasserstoffaciden Verbindungen, wenn Start- 
substanzen wie Glycerin oder Trimethylolpropan benotigt 
werden, die unter entsprechenden thermischen Bedingungen 
Nebenreaktionen eingehen, die zur Erhohung der Saurezah- 
len fuhren, oder wenn feste Startsubstanzen, wie Pentaery- 
thrit, beteiligt sind, die im Ruhrreaktor als Schicht an der 
Reaktorwand den Warrneubergang stark reduzieren und da- 
mit eine homogene Warmeverteilung im vorgelegten Starter 
oder Startergemisch verhindem. In diesen Fallen sind lokale 
Uberhitzungen an den Grenzflachen nicht auszuschlieBen, 
die zu thermischen Schadigungen der Startermolekiile fuh- 
ren konnen. 

[0006] Die bekannten Verfahren zur Herstellung von Po- 
lyetherolen auf Basis von Glykolen, wie Ethylen-, Propylen- 
und Butylenglykoien und ihrer Kondensate, von TYiolen, 
wie Glycerin oder Trimethylolpropan, oder von z. B. Pen- 
taerythrit benotigen fur die Alkoxylierung eine Erwamiung 
des Starters auf eine Starttemperatur von ca. 90 bis 120°C. 
Um diese Ausgangsphase zu erreichen, werden Uber Grenz- 
flachen Temperaturen ubertragen. Der Warrneubergang ist 
jedoch erst effekdv, wenn Heiztemperaturen von<;a. 120 bis 
140°C und hSher iiber diese Grenzflachen auf das Reakti- 
onsgemisch am Anfang der Alkoxylierung Ubertragen wer- 
den. Solche Temperaturen sind jedoch in der Lage, Startsub- 
stanzen thermisch zu schadigen, Nebenreaktionen hervorzu- 
rufen und z. B. Saurezahlen empflndlich zu erhdhen. Dieser 
Effekt tritt insbesondere an den Grenzflachen der Warme- 
ubertragung auf. 

[0007] Der Erflndung lag daher die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren zur Herstellung von Polyetherolen zu entwickeln, 
bei dem die Problematik der WarmeUbergange an den 
Grenzflachen nicht auftritt. Das Verfahren soil eine Tempe- 
raturbelastung der Startsubstanzen vor Bcginn und am An- 
fang der Alkoxylierung rninimieren, lokale Oberhitzungen 



vermeiden und Nebenreaktionen weitestgehend zurUckdran- 
gen. 

[0008] Diese Aufgabe wurde erflndungsgemaB dadurch 
gelost, dass zur Herstellung der Polyetherole die Startersub- 
5 stanz oder das Startergemisch, enthaltend mindestens eine 
Verbindung mit 2 bis 5 Hydroxylgruppen, insbesondere. 
mindestens ein Diol, Triol oder Tetrol, auf eine Starttempe- 
ratur von 30 bis 100°C erhitzt und danach mit einer solchen 
Menge Alkylenoxid zur Reaktion gebracht wird, bis eine 

to Reaktionstemperatur von 90 bis 160°C erreicht ist. 

[0009] Gegen stand der Erflndung ist somit ein Verfahren 
zur Herstellung von Polyetherolen durch katalysierte Alkox- 
ylierung von Hydroxylgruppen enthaltenden Substanzen, 
das dadurch gekennzeichnet ist, dass die Startersubstanz 

15 oder das Startergemisch, enthaltend mindestens eine Verbin- 
dung mit 2 bis 5 Hydroxylgruppen, auf eine Starttemperatur 
von 30 bis 100°C erhitzt und danach mit einer solchen 
Menge Alkylenoxid zur Reaktion gebracht wird, bis eine 
Reaktionstemperatur von 90 bis 160°C erreicht ist. 

20 [0010] Gegenstande der Erflndung sind weiterhin die nach 
diesem Verfahren hergestellten Polyetherole selbst sowie 
deren Verwendung zur Herstellung von PUR und fur Ver- 
esterungen mit ungesattigten Carbonsauren. 
[0011] Es wurde gefunden, dass die oben beschriebenen 

25 nachteiligen Wirkungen vermieden werden konnen, indem 
man die Exothermie der Alkoxylierungsreaktion nutzt, um 
die empflndliche Startphase in Gang zu bringen und die ge- 
wollte optimale Reaktionstemperatur quasi von innen her- 
aus zu erreichen. 

30 [0012] ErflndungsgemaB wird dazu der Starter bzw. das 
Startergemisch zunachst auf eine erf orderliche Starttempe- 
ratur erhitzt, die fur das Anspringen der Reaktion notwendig 
ist, und danach mit einer solchen Menge Alkylenoxid zur 
Reaktion gebracht, bis die gewiinschte Reaktionstemperatur 

35 erreicht ist. Auf diesem Wege ist es moglich, die Alkoxylie- 
rung zu starten und durch Regeiung der Zugabe des Alky- 
lenoxids in die Nahe der gewunschten Reaktionstemperatur 
zu bringen. 

[0013] Als Startersubstanzen werden erflndungsgemaB 
40 Verbindungen mit 2 bis 5 Hydroxylgruppen eingesetzt Vor- 
zugsweise enthalten die Starter ausschlieBlich Hydroxyl- 
gruppen als gegenuber Isocyanaten reaktive Gruppen. Ins- 
besondere kommen damit alle Di-, Tri- und Tetrole in Frage. 
Vorteilhaflerweise werden fur dieses Verfahren eingesetzt 
45 Triole, wie Glycerin oder Trimethylolpropan, Diole, wie 
Ethylen-, Propylen- und Butylenglykole, bzw. hohere Kon- 
densate aus diesen Verbindungen, oder Pentaerythrit enthal- 
tende Gemische mit fliissigen Costartem, wie beispielsweise 
Glykolen, Glycerin oder fliissigen Alkoxylaten. 
50 [0014] Die genannten Starterverbindungen und Costarter 
konnen einzeln oder in beliebigen Gemischen davon einge- 
setzt werden. 

[0015] Neben den erflndungsgemaB einzusetzenden Star- 
terverbindungen konnen in untergeordneten Mengen auch 

55 alle anderen ublicherweise fur die entsprechenden Anwen- 
dungen einsetzbaren Starter mitverwendet werden. 
[0016] Die erforderliche Starttemperatur liegt erflndungs- 
gemaB bei 30 bis 100°C, vorzugsweise 60 bis 90°C. Bei Ein- 
satz von fliissigen Di-, Tri- und Tetrolen kann die Starttem- 

60 peratur in den unteren Bereichen, insbesondere bei 30 bis 
70°C, liegen. Bei Verwendung von beispielsweise Pentaery- 
thrit werden Starttemperaturen von 70 bis 100°C erforder- 
lich. 

[0017] Das mittels Riihrwerk vermischte Startergemisch 
65 wird durch die Zugabe -einer ausgewogenen Menge Alky- 
lenoxid verdunnt und homogen vermischL Die einsetzende 
exotherme Reaktion beginnt unter Ruhren die Gesamtmi- 
schung aufzuheizen. 
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[0018] Die erforderliche Menge an Alkylenoxid hangt ab 
von der Menge und der Zusammensetzung des Startergemi- 
schcs, von der cingctragcncn Ruhrwerksleistung bei der 
Durchmischung und von der Katalyse der Reaktion sowie 
von den Sicherheitsparametern fur die Alkylenoxide. S 
[0019] Vorteilhafterweise betragt die Menge an Alkylen- 
oxid, die nach Erreichen der Starttemperatur dem Starterge- 
misch zugegeben wird, 15 bis 400 Gew.-%, bezogen auf die 
eingesetzte Menge Starter bzw. Startergemisch. 
[0020] Vorzugsweise werden fur die Alkoxylierungsreak- 10 
tion niedere Alkylenoxide, vorteilhafterweise Ethylenoxid, 
Propylenoxid und/oder Butylenoxid, eingesetzt. Die Alky- 
lenoxide werden dabei einzeln, im Block nacheinander oder 
in Fonn eines statistischen Gemisches angeiagert, Insbeson- 
dere wenn das Polyetherol in Hartschaumstoffsystemen ein- IS 
gesetzt werden soli, wird die Verwendung von Propylenoxid 
allein oder nach Ethylenoxid als hinreichend groBer End- 
block fur cine Minimierung der Gehalte an primaren Hydro- 
xylgruppen besonders bevorzugt. Im Gegensatz dazu wer- 
den vorzugsweise Ethylenoxid-Endblocke zur Erzielung ho- 20 
her Gehalte an'lprimaren OH-Gruppen eingesetzt, um z. B. 
Vcresterungen ink ungesattigten Carbonsauren vorteilhaft 
durchfOhren zu kdnnen. 

[0021] Die Alkoxylierung wird auf bekannte Art und 
Weise katalysiert, vorzugsweise nut basischen Katalysato- 25 
ren, wie Aminen oder Erdalkali- bzw. Alkalihydroxiden. 
Besonders bevorzugt wird Kaliumhydroxid als Katalysator 
eingesetzt. Der Katalysator wird dem Startergemisch bei der 
Vorlage in den Reaktor zugegeben. Abhangig vom Starter 
oder Startergemisch und vom zu erreichenden Molekularge- 30 
wicht der Polyole betragt die Alkalitat der Polyetherpolyle 
0,05 bis 0,6% KOH, bei speziellen Vorpolymeren sind Alka- 
litaten bis zu 6% KOH mSglich. 

[0022] Eine gute Durchmischung der Reaktionspartner er- 
moglicht eine milde, homogene chemische Umsetzung und 35 
garantiert die angestrebte gleichmaBige Warmeverteilung 
im Gemisch. So werden behindernde Warmetibergange an 
der Reaktorwandung, zu heiBe Grenzflachen und damit 
nicht gewollte Nebenreaktionen vermieden. 
[0023] Die Nutzung der Exothermie der Alkoxylierungs- 40 
reaktion als Warmequelle fur das Erhitzen einer Startermi- 
schung und des sich biidenden Alkoxylates bis zur ge- 
wunschten Reaktionstemperatur bewirkt eine gleichmaBige 
Erwarmung des Reaktionsgemisches im Gemisch selbst. Es 
ist in der Regel keine zusatzliche SuBere Warmezufuhrung 45 
notwendig. Die Reaktionstemperatur liegt erfindungsgemaB 
zwischen 90 und 160°, vorzugsweise bei 100 bis 140°C. 
[0024] Mit dem Erreichen der Reaktionstemperatur wird 
die weitere Alkoxylierung des Reaktionsgemisches unter 
Warmeabfuhrung iiber die Reaktormantelkiihlung oder uber 50 
entsprechende Warmetauschereinheiten fortgesetzt und bis 
zum gewUnschten mittleren Molekulargewicht des Poly- 
etherols weitergefiihrt. 

[0025] Die Zugabe weiteren Alkylenoxids bis zum Errei- 
chen der Gesamtalkylenoxidmenge erfolgt dabei vorzugs- SS 
weise in mehreren Phasen, insbesondere in bis zu drei Pha- 
sen. Hierbei ist es zweckmaBig, die Dosiergeschwindigkeit 
so zu wahlen, dass ein Reaktorinnendruck entsprechend Si- 
cherheitsrichtlinien nicht uberschritten wird. 
[0026] Nach einer vorteilhaften Verfahrensvariante wind 60 
der Starter bzw. das Startergemisch im Reaktor vorgelegt 
und Katalysator zugegeben. Das Gemisch wird unter standi- 
gem Durchmischen auf eine Temperatur von 30 bis 100°C, 
vorzugsweise 60 bis 90°C gebracht. Danach erfolgt die 
Zugabe des Alkylenoxids in einer Menge, die 15 bis 65 
400 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Starters bzw. des 
Startergemisches, betragt Die Exothermie der Aikoxylie- 
rungsreaktion fiihrt die Temperatur auf Werte von 90 bis 
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120°C. Durch weitere Alkylenoxidzugabe in einer zweiten 
oder gar dritten Stufe wird, eben falls durch exotherme Re- 
aktion, die Temperatur ggf. auf max. 160°C, vorzugsweise 
130°C, gebracht. Starter und niedrig alkoxylierte Produkte 
sind gegeniiber hoheren Temperaturen empfindlicher als ho- 
hermolekulare, so dass Temperatursteigerungen moglich 
und von Fall zu Fall zweckmaBig sind, gleichfalls bestimmt 
die Struktur die thermische BelastbarkeiL Die gewunschte 
Temperatur wird beibehalten, indem bei weiterer Alkoxylie- 
rung die entstehende Warmemenge abgeruhrt wird. 
[0027] Nach Abschluss der Alkylenoxidanlagerung wird 
das Rohpolyetherol auf bekannte Art und Weise vom Kata- 
lysator getrennt, z. B. durch Saureneutralisation, Vakuum- 
destillation und Filtration. 

[0028] Die so hergestellten Polyetherole kdnnen gegebe- 
nenfalls durch iibliche Verfahren, wie beispiels weise extrak- 
tive bzw. sorptive Behandlungen mit festen Sorptionsmit- 
teln bzw. mit Extraktionsmitteln, weiter gereinigt werden, 
zur Erreichung der erfindungsgemaBen Ziele ist dies aber 
nicht erforderlich. 

[0029] Die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren herge- 
stellten hochfunktioncllen Polyetherole liegen im Moieku- 
largewichtsbereich von 136 bis 8000 g/mol. Sie weisen eine 
Funktionaiitat von 2 bis 5 auf. Die Polyetherole sind farblos 
oder sehr hell. Sie besitzen einen geringen Anteil an Neben- 
produkten und weisen abgesenkte Saurezahlen auf. 
[0030] Die erfindungsgemaBe Verfahrensweise bewirkt, 
dass eine sehr gleichmaBige Reaktionsfuhrung moglich ist, 
die in hohem MaBe reproduzierbar ablauft. Damit wird eine 
hohe Vergleichbarkeit der Chargen erreicht, die in den ein- 
zelnen Anwendungsbereichen zu stabilen Produktqualitaten 
fuhrt. 

[0031] Neben den erreichten qualitativen Verbesserungen 
der Polyetherole im Vergleich zu herkommlich hergestellten 
ist bei dem erfindungsgemaBen Verfahren weiterhin vorteil- 
haft, dass der Energieaufwand gesenkt und die Reaktions- 
zeit, beispielsweise durch entfallende Heizzeiten, verkiirzt 
werden kttnnen. Damit wird die Raum-Zeit-Ausbeute posi- 
tiv beeinflusst. 

[0032] Die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren herge- 
stellten Polyetherole werden vorrangig zur Herstellung von 
PUR eingesetzt. Besonders vorteilhaft sind Anwendungen 
im PUR-Hartschaumstoffbereich, aber auch bei thermopla- 
stischen PUR, Coutings, Klebem, Weich-, Halbhart- oder 
Integralschau ms to ffen . 

[0033] Die Herstellung der PUR erfolgt in Ublicher Weise 
durch Umsetzung der erfindungsgemaB hergestellten Poly- 
etherole, gegebenen falls im Gemisch mit weiteren Verbin- 
dungen mit mindestens zwei reaktiven Wasserstoffatomen, 
mit organischen und/oder modifizierten organischen Polyi- 
socyanaten und gegebenen falls niedermolekularen Ketten- 
veriangerungs- und/oder Vernetzungsmitteln in Gegenwart 
von Treibmitteln, Katalysatoren sowie gegebenenfails wei- 
teren Hilfsmitteln und/oder Zusatzstoffen. 
[0034] Nahere Angaben iiber die einsetzbaren Ausgangs- 
stoffe sowie Uber die PUR-Herstellung sind der Fachlitera- 
tur, beispielsweise der Monographic von J. H. Saunders und 
K. C. Frisch "High Polymers" Band XVI, Polyurethanes, 
Teil 1 und 2, Verlag Interscience Publishers 1962 bzw. 1964, 
oder dem oben zitierten Kunststoffhandbuch, Polyurethane, 
Band VII, Hanser- Verlag Miinchen, Wien, 1. bis 3. Auflage, 
zu entnehmen. 

[0035] Weiterhin sind die erfindungsgemaB hergestellten 
Polyetherole geeignete Ausgangsstoffe fur Veresterungen 
mit ungesattigten Carbonsauren, beispielsweise Acrylsaure. 
Derardge ungesatdgte Ester werden durch Polymerisadon 
zu hochwertigen Beschichtungen verarbeilet. 
[0036] Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden 
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Ausfiihrungsbeispiele naher erlautert, ohne jedoch hier- 
durch eine entsprechende Eingrenzung vorzunehmen. 

Beispiel 1 

[0037] In einen 600 l-Druckreaktor mit Ruhrwerk, auBen- 
liegendem Warmetauscher mit Heiz- und KUhlmoglichkeit 
sowie Dosiereinrichtungen wurden unter Riihren 296 kg 
Trimethylolpropan (heiB/flussig) und 0,333 kg Atzkaii do- 
siert und unter Stickstoffatmosphare auf 80°C erwarmt und 
gut durchmischt. Die Temperatur des Heizmediums betrug 
dabei maximal 90°C. Nach Erreichen von 80°C im Starter- 
gemisch begann die Zugabe von 45,7 kg Ethylenoxid mit ei- 
ner Dosiergeschwindigkeit von 18,5 kg/h. Durch die Zug- 
abe des Ethylenoxids erhohte sich die Reaktionstemperatur 
auf 1 18°C. AnschlieBend wurden in einer zweiten Phase mit 
einer Dosiergeschwindigkeit von 18,5 kg/h weitere 254 kg 
Ethylenoxid zugegeben, wobei die Dosiergeschwindigkeit 
im Zeilraum von 25 min auf 84,5 kg erhdht wurde. Die Re- 
aktionstemperatur stieg weiter an und wurde bei 130°C ge- 
halten. 

[0038] Das entstandene Rohpolyelherol wurde hydroly- 
siert, mit Phosphorsaure neutralisiert und anschlieBend va- 
kuumdestilliert und filtriert. 

[0039] Das erhaltene Polyetherol wies folgende Kennzah- 
len auf: 

OH-ZahL: 605 mg KOH/g 
Viskositat bei 25°C: 647 mPa • s 
pH-Wert: 8,1 

Wassergehak: 0,03 Gew.-% 
Farbzahl: 12 Pt/Co. 

Beispiel 2 

[0040] In einen 600 1-Druckreaktor mit Ruhrwerk, auBen- 
liegendem Warmetauscher mit Heiz- und KUhlmoglichkeit 
sowie Dosiereinrichtungen wurden unter Riihren 129,5 kg 
Glycerin und 2,70 kg 48%ige wassrige Kalilauge dosiert 
und unter Stickstoffatmosphare auf 80°C erwarmt, gut 
durchmischt und vakuumdestilliert. Die Temperatur des 
Heizmediums betrug dabei maximal 90°C. Nach Erreichen 
von 80°C im Startergemisch begann die Zugabe von 67,2 kg 
Propylenoxid mit einer Dosiergeschwindigkeit von 
17,5 kg/h. Durch die Zugabe des Propylenoxid erhohte sich 
die Reaktionstemperatur auf 116°C. AnschlieBend wurden 
in einer zweiten Phase mit einer Dosiergeschwindigkeit von 
17,5 kg/h weitere 394,8 kg Propylenoxid zugegeben, wobei 
die Dosiergeschwindigkeit im Zeitraum von 25 inin auf 
94,5 kg/h erhoht wurde. Die Reakdonstemperatur stieg da- 
bei weiter an und wurde bei 120°C gehalten. 
[0041] Das entstandene Rohpolyetherol wurde hydroly- 
siert, mit Phosphorsaure neutralisiert und anschlieBend va- 
kuumdestilliert und filtriert. 

[0042] Das erhaltene Polyetherol wies folgende Kennzah- 
len auf: 

OH-Zahl: 402 mg KOH/g 
Viskositat bei 25°C: 369 mPa • s 
pH-Wert: 7,7 

Wassergehak: 0,05 Gew.-% 
Farbzahl: 8 Pt/Co. 

Beispiel 3 

[0043] In einen 600 i-Druckreaktor mit Ruhrwerk, auBen- 
liegendem Warmetauscher mit Heiz- und KUhlmoglichkeit 
sowie Dosiereinrichtungen wurden unter Riihren 65,4 kg 
des Produktes aus Beispiel 1 und 0,326 kg Atzkaii dosiert 
und unter Stickstoffatmosphare auf 80°C erwarmt und gut 



durchmischt. Die Temperatur des Heizmediums betrug da- 
bei maximal 100°C. Nach Erreichen von 80°C im Starterge- 
misch wurden unter Ruhren 198,0 kg Pentaerythrit zugege- 
ben und 75,0 kg Ethylenoxid mit einer Dosiergeschwindig- 
5 keit von 30,0 kg/h dosiert. Durch die Zugabe des Ethylen- 
oxids erhohte sich die Reaktionstemperatur auf 118°C. An- 
schlieBend wurden in einer zweiten Phase mit einer Dosier- 
geschwindigkeit von 35,0 kg/h weitere 80,0 kg Ethylenoxid 
zugegeben, wobei die Reaktionstemperatur auf 140°C er- 
10 hoht wurde. SchlieBlich wurden weitere 171 kg Ethylenoxid 
mit 45,0 kg/h zudosiert. Die Reaktionstemperatur wurde bei 
145°C gehalten. 

[0044] Das entstandene Rohpolyetherol wurde hydroly- 
siert, mit Phosphorsaure neutralisiert und anschlieBend va- 
15 kuumdestiUiert und filtriert. 

[0045] Das erhaltene Polyetherol wies folgende Kennzah- 
len auf: 

OH-Zahl: 611 mg KOH/g 
Viskositat bei 25°C: 1120 mPa • s 
20 pH- Wert: 7,9 

Wassergehak: 0,07 Gew.-% 
Farbzahl: 23 Pt/Co. 

Beispiel 4 

25 

[0046] In einen 600 1-Druckreaktor mit Ruhrwerk, auBen- 
liegendem Warmetauscher mit Heiz- und Kuhlmoglichkeit 
sowie Dosiereinrichtungen wurden unter Ruhren 27,1 kg 
Monoethylengiykol und 2,99 kg 48%ige wassrige Kalilauge 
30 dosiert und unter Stickstoffatmosphare auf 8Q°C erwarmt, 
gut durchmischt. Die Temperatur des Heizmediums betrug 
dabei maximal 90°C. Nach Erreichen von 80°C im Starter- 
gemisch begann die Zugabe von 106,8 kg Propylenoxid mit 
einer Dosiergeschwindigkeit von 13,5 kg/h. Durch die Zug- 
35 abe des Propylenoxid erhohte sich die Reaktionstemperatur 
auf 105°C. AnschlieBend wurden in einer zweiten Phase mit 
einer Dosiergeschwindigkeit von 13,5 kg/h weitere 
460,0 kg Propylenoxid zugegeben, wobei die Dosierge- 
schwindigkeit im Zeitraum von 25 min auf 23,9 kg/h erhoht 
40 wurde. Die Reaktionstemperatur stieg dabei weiter an und 
wurde bei 110°C gehalten. 

[0047] Das entstandene Rohpolyetherol wurde hydroly- 
siert, mit Phosphorsaure neutralisiert und anschlieBend va- 
kuumdesulliert und filtriert. 
45 [0048] Das erhaltene Polyetherol wies folgende Kennzah- 
len auf: 

OH-Zahl: 106 mg KOH/g 
Viskositat bei 25°C: 157 mPa • s 
pH-Wert: 6,9 
50 Wassergehalt: 0,04 Gew.-% 
Farbzahl: 7 Pt/Co. 



Patentanspriiche 

55 1. Verfahren zur Herstellung von Polyetherolen durch 
katalysierte Alkoxylierung von Hydroxylgruppen ent- 
haltenden Substanzen, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Startersubstanz oder das Startergemisch, enthaltend 
mindestens eine Verbindung mit 2 bis 5 Hydroxylgrup- 

60 pen, auf eine Starttemperatur von 30 bis 100°C erhitzt 
und danach mit einer solchen Menge Alkylenoxid zur 
Reaktion gebracht werden, bis eine Reaktionstempera- 
tur von 90 bis 160°C erreicht isL 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
65 net, dass die Startersubstanzen ausschlieBlich Hydro- 
xylgruppen als gegenuber Isocyanaten reaktive Grup- 
pen enthalten. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
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zeichnet, dass als Startersubstanz mindestens ein Diol, 
Triol oder Telrol eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach eincm der Anspriichc I bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Menge an Alkylenoxid, 
die nach Erreichen der Starttemperatur der Startersub- 5 
stanz oder dern Startergemisch zugegeben wird, 15 bis 
400 Gew.-%, bezogen auf die eingesetzte Menge Star- 
ter oder Startergemisch, betragt. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Zugabe weiterer Alky- 10 
lenoxidmengen in mehreren Phasen erfolgt. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Starttemperatur 60 bis 
90°C betragt. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da- 15 
durch gekennzeichnet, dass die durch Exothermie er- 
reichte Reaktionstemperatur der Aikoxylierung 100 bis 
140°CbctragL 

8. PolyetheroLe, herstellbar nach einem der Anspriiche 
Ibis 7. 20 

9. Polyetherole gemafi Anspruch 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass sie mittierc Molekulargewichte von 136 
bis 8000 g/mol aufweisen. 

10. Verwendung der Polyetherole gemafl Anspruch 8 
oder 9 zur Herstellung von Polyurethanen, insbeson- 25 
dere PolyurethanhartschaumstofTen. 

11. Verwendung der Polyetherole gemaB Anspruch 8 
oder 9 fur Veresterungen mit ungesattigten Carbonsau- 
ren. 
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